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(54) Procedeu pentru fabricarea epiclorhidrinei 



(57) Rezumat: Invenjia se refera la un procedeu 
pentru fabricarea epiclorhidrinei, din diclorhidrinele 
propilenei, ca solute §i hidroxid de calciu in 
suspensie, in care reacUa de saponificare are loc 
Intr-o coloana cu talere, cu un timp de reacjie, pe 
talere, bine determinat §t epiclorhidrina formata 



este antrenata cu abur introdus la baza, in raport 
determinat fa£ de alimentare §i perfecfioneaza 
astfel invenfia principals cu descrierea nr. 107946. 
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Prezenta inventie se refera la un 
procedeu pentru fabricarea epiclorhidrinei din 
diclorhidrinele izomere ale propilenei §i 
hidroxid de calciu §i constituie o perfectionare 
a inventiei cu descrierea nr. 107946. 5 

Este cunoscut procedeul de obfinere a 
epiclorhidrinei prin saponificarea 
diclorhidrinelor izomere ale propilenei cu 
hidroxid de calciu ca suspensie apoasa (RO 
72086). 10 

Procedeul, conform inventiei 
principale, consta In reactia dintre 
diclorhidrinele propilenei §i hidroxid de calciu 
suspensie, Intr-o coloana cu talere de reactie §i 
antrenarea cu abur a epiclorhidrinei formate, 15 
aburul fiind alimentat sub ultimul taler de jos 
§i circultnd ascendent; vaporii rezultati de pe 
primul taler fiind distila{i intr-o unitate de 
rectificare, care prime§te ca reflux faza 
apoasa, obtinuta dupa condensarea vaporilor de 20 
la virful unitajii de rectificare §i separarea prin 
decantare a fazei organice continand 
epiclorhidrina formata. 

Dezavantajele acestui procedeu constau 
In: valoarea prea mare a timpului de stationare 25 
pe un taler, care duce la o conversie at£t a 
diclorhidrinelor, dar §i a epiclorhidrinei 
formate, cu toate ca se antreneaza cu vapori 
epiclorhidrina formata precum §i randamentul 
in epiclorhidrina mult sub prevederi, cu toata 30 
condensarea in doua trepte a amestecului de 
vapori. 

Procedeul, conform inventiei, Iniatura 
aceste dezavantaje, prin aceea ca solutia de 
diclorhidrine se preincaize$te la temperatura de 35 
87°C, timpul de stationare a solujiei de reactie 
pe fiecare taler al coloanei este cuprins intre 
0,15 §i 0,20 min preferabil 0,17 min, valoarea 
raportului gravimetric abur de 
antrenare/alimentare este intre 0,2 §i 0,27, 40 
preferabil 0,24, iar raportul molar intre 
hidroxidul de calciu $i diclorhidrine la 
alimentare este de 1,2. 

Procedeul, conform prezentei inven{ii, 
relativ la valoarea timpului de stationare pe 45 
talerele coloanei de reactie §i la raportul abur 
antrenare/al imentare prezinta urmStoarele 
avantaje: 

- ranclament foarte ridicat in produs 
util, 92,5% per trecere §i 95,5% per total (cu 50 
recuperarea epiclorhidrinei nereactionate); 

- ape rezicluale cu incarcare organica 



foarte redusa, u§or de epurat sau care nu mai 
trebuie epurate organic; 

- rectificarea vaporilor antrenatf de la 
unitatea de reactie printr-o singura treapta, de 
condensare totaia; 

- prin recuperarea caldurii vaporilor 
rectificati la pretncaizirea solutiei de 
diclohidrine ce alimentraza zona de reactie §i 
la pretncaizirea refluxului dat la zona de 
rectificare se realizeaza economie de abur de 
incaizire. 

Se da In continuare un exemplu de 
aplicare a prezentei inventii in legatura cu 
fig. 1 , care reprezinta schema instalatiei de 
fabricare a epiclorhidrinei §i fig.2, care reda 
condi{iile optime prezentate, de valori ale 
timpului spatial pe talere §i ale raportului abur 
stripare/ alimentare. 

O solujie de diclorhidrine izomere ale 
propilenei, cu un debit de 44500 kg/h, 
continand 4,1% diclorhidrine §i 0,26% 1,2,3- 
triclorpropan, se alimenteaza pe o conducta 1 
printr-un preincaizitor cu vapori ce se 
condenseaza 2, pina la temperatura de 87 °C, 
pe primul taler al unei coloane 3, cu talere de 
reactie §i antrenare In num3r de 12. Pe acela§i 
taler se alimenteaza o suspensie de 8% 
hidroxid de calciu, cu debit de7850 kg/h 
printr-o conducta 4. 

La partea inferioara se injecteaza abur 
saturat prin conducta 5 cu debit de 12700 kg/h 
§i presiune de 4 barr. Pe la partea inferioara a 
coloanei 3, printr-o conducta 6, se evacueaza 
ape reziduale de proces cu debit de 63530 
kg/h, cu temperatura de 105°C, continSnd 
0,106% glicerina, 4,3% clorura de calciu §i 
mici concentratii de triclorpropan §i al{i 
produ§i organici. 

Vaporii de pe primul taler, formati din 
apa, epiclorhidrina §i diclorhidrine antrenate, 
intra intr-o zona de rectificare 7, unde are loc 
rectificarea intr-o singura treapta a acestor 
vapori, prin retluxul de ape cu epiclorhidrina, 
alimentat la partea super ioara a zonei, printr-o 
conducta 8 cu debit de 6750 kg/h, dupa ce a 
fost relncaizit pana la temperatura de 87 °C 
intr-un schimbator de caidura 9. Vaporii de la 
partea superioara a zonei de rectificare 7, 
printr-o conducta 10, cu temperatura de 98 °C, 
concentrati in epiclorhidrina, datorita refluxarii 
diclorhidrinei §i apei din zona 7, catre zona de 
reactie 3, preincalzesc refluxul intr-un 
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schimbator 9 §i solutia de diclorhidrine in 
pretncaizitorul 2 se condenseaza §i se r3cesc 
pSna la 65 °C, se racesc suplimentar pSna la 
25°C tntr-un racitor 11 §i se decanteaza tn 
doua faze Tntr-un decantor 12 o faza apoasa 5 
superioara continSnd 6% epiclorhidrina cu 
debit 6750 kg/h, care prin conducta 9 se 
refluxeaza la varfiil zonei 7 de rectificare §i o 
faza organica, inferioara, cu debit de 1515,2 
kg/h, continSnd 79,8% epiclorhidrina, 2,82% 10 
diclorhidrine, 6% triclorpropan, 1,4% ap3, alfi 
product organici clorura{i, care printr-o 
conducta 13 se trimite la puritlcare prin 
rectificare, 

Coloana de reactie, cu talere identice, 15 
este astfel realizata lnc£t timpul mediu de 
stajionare a lichidului pe un taler este de 0,140 
min, iar raportul abur/alimentare are valoarea 
de 0,242. Randamentul molar in 
epiclorhidrina, colectata tntr-un decantor 12, 2 0 
faja de diclorhidrinele din alimentare este de 
92,5%. Daca se recupereaza diclorhidrina din 
epiclorhidrina §t se recircuia la reacjia de 
saponificare, se obtine un randament molar de 
95,1%, de transformare In epiclorhidrina 25 
recuperata fata de diclorhidrinele alimentate. 

Conform prezentei invenpi, timpul de 
stationare a solutiei cu reactanji pe fiecare taler 
este un parametru de mare important. 
Coloana de reactie cu talerere prezinta o 30 
succesiune de reactoare cu amestecare 



perfecta, tnseriate. Amestecarea perfecta este 
data de barbotarea aburului de antrenare. Din 
teoria reactiilor consecutive se cunoa$te faptul 
ca daca reactiile au loc tntr-un sistem de 
reactoare cu amestecare perfecta, tn serie, 
conversia maxima se obtine pe un numar de 
reactoare suficient de mare, tn fiecare din ele 
timpul de stationare fiind suficient de redus. In 
cazul reactiilor consecutive, selectivitatea tn 
produs intermediar (epiclorhidrina) este cu atat 
mai mare cu c5t se antreneaza produsul 
intermediar cu un debit de vapori, mai mare, 
adica atunci c&nd raportul abur/alimentare este 
mai mare. 

Dependenta randamentului molar tn 
epiclorhidrina de timpul de stationare pe un 
taler este redata dupa date experimental 
directe tn fig.2. Aceste date au fost objinute pe 
coloana experimental cu 12 talere la care 
valoarea timpului de stationare pe un taler a 
fost variata, prin modificarea debitului de 
alimentare cu reactanji pentru o valoare 
aproape constanta a raportului abur/alimentare 
de 0,23 ... 0,25. Alimentarea a fost 
preincaizita la 87°C. 

In tabelul de mai jos, se reda 
dependenta randamentului molar in 
epiclorhidrina din faza organica separata dupa 
condensare fata de diclorhidrinele alimentate, 
de raportul gravimetric abur/alimentare. 



Timp stationare 
pe un taler - min. - 


Raport 
abur/alimentare 


Randament Tn epiclorhidrina 
- % molar - 


0.168 


0,105 


80,2 


0.182 


0}S07 


88,7 


0.175 


0,248 


90,1 


0,181 


0,267 


92,7 



Din tig. 2 rezulta important timpului 
spatial pe taler asupra randamentului in 40 
epiclorhidrina, mai ales in domeniul valorilor 
0,15 ... 0,25 min. Din tabel rezuka importanta 
mare a raportului gavimetric: abur de 
stripare/aiimentare; mai ales la valori reduse 
ale acestui raport, randamentul In 45 
epiclorhidrina create brusc cu cre§terea valorii 
raportului, meat pentru randamente de peste 
90% este necesar ca aburul de stripare sa fie 
peste 25% din alimentare. 

Conform prezentei inven^i, consumul 50 



de abur de stripare dat sub ultimul taler este 
diminuat daca se preincaize§te solutia de 
diclorhidrine din alimentare cu vapori din 
exterior sau cu alt agent termic. In mod 
favorabil pentru consumul energetic al 
procesului, la aceasta preincalzire se utilizeaza 
in totalitate sau o parte din vaporii de la vSrful 
unitatii de rectificare, dupa ce in prealabil 
ace§ti vapori au preincaizit §i refluxul apos cu 
epiclorhidrina, provenit din condensarea 
vaporilor §i separarea prin decantare a fazei 
apoase de faza organica. 
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De asemenea, pentru consumul redus 
de abur al procesului conform invenjiei este 
favorabil a se introduce la reactie solutia de 
diclorhidrine §i suspensia de lapte de var de 
concentrate ridicata, a§a ca aportul termic de 
Tncaizire al acestora sS fie mai redus. 

Revendicare 

Procedeu pentru fabricarea 
epiclorhidrinei din diclorhidrinelepropilenei §i 
hidroxid de calciu intr-o singurS unitate de 
reactie, o coloana cu talere unde are loc §i 
antrenarea cu abur, care circuia ascendent, a 
epiclorhidrinei formate, vaporii de pe primul 
taler intra tntr-o zona de rectificare in care 
epiclorhidrina se concentreaza in vapori, prin 
refluxul apos cu epiclorhidrina, alimentat la 



10 



15 



partea superioara a zonei de rectificare, vaporii 
final i se condenseaza, se racesc §i se 
decanteaza, separindu-se o faz3 apoasa cu 
epiclorhidrina ce se trimite ca reflux la zona 
de rectificare §i o faza organica inferioara ce 
contine epiclorhidrina formata §i care se 
trimite la purificare, conform inven{iei 
principale cu descrierea nr. 107946, 
caracterizat prin aceea ci solutia de 
diclorhidrine se preincaize§te la temperatura de 
87 °C; timpul de stationare al solu(iei de 
reactie, pe fiecare taler al coloanei, este 
cuprins intre 0,15 §i 0,20 min preferabil 0,17 
min; valoarea raportului gravimetric abur de 
antrenare/alimentare este tntre 0,2 §i 0,27, 
preferabil 0,24; iar raportul molar intre 
hidroxidul de calciu §i diclorhidrine la 
alimentare este de 1,2. 



Pre§edintele comisiei de examinare: chim. Novae Maria 
Examinator: ing. Marin Elenu 
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